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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Bestimmung des Sauerstoffbedarfs einer 
wassrigen Losung, insbesondere fur einen Klarprozess. 

Es ist bekannt, wassrige Losungen, insbesondere Abwasser Oder auch Frischwas- 
ser, mit dem Ziel der Bestimmung des Gesamtgehaltes an organischem Kohlenstoff 
in einem Ofen zu verbrennen und das Verbrennungsgas geeigneten Detektoren 
zum Nachweis von Verbindungen zuzufiihren, deren Erfassung einen Ruckschluss 
auf den Gehalt an organischem Kohlenstoff der wassrigen Losung erlaubt. Derarti- 
ge Verbrennungsvorgange werden iiblicherweise im Temperaturbereich zwischen 
etwa 600 und 850°C, maximal bis zu 950°C, ausgefuhrt. Die hierfur eingesetzten 
Ofen werden in der Regel mit 220 V Netzspannung betrieben und haben als Heiz- 
drahte Ta-Drahte. Die Verbrennung erfolgt in Gegenwart eines geeigneten Kataly- 
sators und wird daher auch als thermisch-katalytischer Aufschluss bezeichnet. 

Aus der DE 44 12 778 CI ist ein Verfahren zur Analyse einer partikelhaltigen wass- 
rigen Probe, insbesondere zur organischen Kohlenstoffbestimmung bekannt, bei 
dem die Probe in einen ersten Verbrennungsraum eingespritzt, dieser dann durch 
eine zugeordnete Heizeinrichtung auf etwas 1000°C aufgeheizt und die Probe hier- 
durch verdampft und verbrannt wird. Nach vollstandiger Verbrennung wird die 
Heizeinrichtung des ersten Verbrennungsraums abgeschaltet und dieser abgekuhlt, 
und die Verbrennungsgase werden beim Durchlaufen eines einem zweiten, horizon- 
tal verlaufenden Verbrennungsraum zugeordneten Katalysators einer Warmebe- 
handlung im Bereich zwischen 800°C und 950°C unterworfen. Der Verbrennungs- 
raum wird bei dieser Anordnung durch ein L-formiges Quarzglasrohr gebildet. Des- 
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sen Nachverbrennungsraum ist mit einem Oxidations-Katalysator, beispielsweise 
Kupferoxid gefullt. 

Ein weiteres Verfahren zur TOC-Bestimmung ist aus der EP 0 887 643 Al bekannt. 
Bei diesem Verfahren wird die Probe zunachst von einer Ausgangstemperatur un- 
terhalb der Siedetemperatur des Wassers auf eine Verdampfungstemperatur und in 
einem zweiten Schritt auf eine wesentlich hohere Verbrennungstemperatur, bevor- 
zugt im Bereich zwischen 800 und 1000 C, gebracht. Der Einsatz eines Katalysators 
wird in dieser Druckschrift nicht spezifiziert; dessen Notwendigkeit ergibt sich aber 
fur den Fachmann aus der Lage des gewahlten Temperaturbereiches. 

Aus der DE 199 23 139 Al sind ein Verfahren und eine Vorrichtung zum Aufschluss 
einer wassrigen Losung zur Kohlenstoffgehaltsbestimmung bekannt, bei denen der 
Aufschluss eine katalysatorfreie Verbrennung bei einer Temperatur oberhalb von 
1000°^ speziell oberhalb von 1200°^ einschlieBt. 

Eine weitere wichtige GroBe fur die Charakterisierung der biochemischen bzw. che- 
mischen Qualitat von Wasser fur Aufbereitungsprozesse - speziell von Abwasser 
fur Klarprozesse - ist der hierfur anzusetzende Sauerstoffbedarf. Dieser wird in der 
Praxis durch mehrere GroBen charakterisiert, von denen der biochemische Sauer- 
stoffbedarf (BSB n ) am langsten in der Praxis benutzt wird. Ebenso wie der soge- 
nannte chemische Sauerstoffbedarf (CSB), der erst wesentlich spater Eingang in 
die Abwasseranalytik fand, wird dieser Parameter mittels eines komplizierten, 
mehrstufigen biochemischen bzw. chemischen Aufschlussverfahrens bestimmt, Eine 
Kurzzeitbestimmung ist ausgesprochen schwierig, die Messergebnisse sind schlecht 
reproduzierbar und die Mikroorganismen sind anfallig fur toxische Matrixbestand- 
teile, PH-Wert-Verschiebungen und die Anhaufung hemmendender Stoffwechsel- 
produkte. Dem gegenuber liefem die standardisierten Verfahren zur CSB-Bestim- 
mung ausgezeichnet reproduzierbare Ergebnisse, sie sind aber schlecht automati- 
sierbar und stellen hohe Anforderungen an den Arbeitsschutz. 

Ein unter diesem Blickwinkel vorteilhafter Parameter zur Quantifizierung der orga- 
nischen Abwasserbelastung ist der totale Sauerstoffbedarf (TOD), dessen Bestim- 
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mung eine thermische Oxidation durch Verbrennung der Probe in einem Hochtem- 
peraturreaktor einschlieBt. Hierbei werden neben den organischen Probeninhalts- 
stoffen zum Teil auch andere organische Verbindungen erfasst. In zahlreichen Un- 
tersuchungen wurde eine gute Korrelation zwischen CSB und TOD festgestellt, so 
dass in jungerer Zeit verstarkt liber einen Ersatz der GroBe CSB durch die GroBe 
TOD als Qualitatsparameter von Wasser/Abwasser nachgedacht wird. 

In WO. Becker "Zur Bestimmung des totalen Sauerstoff-Bedarfs (TOD)", Z. f. Was- 
ser- und Abwasser-Forschung, 12. 5/1979. 196 wird die TOD-Bestimmung genauer 
beschrieben, und es wird ein Oberblick uber die Hauptparameter der wichtigsten 
kommerziell verfugbaren CSB- und TOD-Abwasseranalysegerate gegeben. Diesem 
Oberblick ist zu entnehmen, dass die Oxidationstemperatur zumeist bei 900°C, z.T. 
auch bei 850°C, liegen. Der Autor der Veroffentlichung hat Messungen bei 1100°C 
in einem horizontalen Rohrofen vorgenommen. 

In der JP-B-977-26111 wird eine kombinierte TOC- und TOD-Messung beschrieben, 
bei der die Probe in einer Verbrennungskammer bei 500°C aufgeschlossen wird. 

Bei den bekannten katalytischen thermischen Aufschlussverfahren haben sich in 
der praktischen Handhabung, d.h. im Routinebetrieb von Wasseraufbereitungsan- 
lagen, Klarwerken etc., betriebsorganisatorische Probleme bei der Handhabung der 
eingesetzten Katalysatoren ergeben, die durch bestimmte Probenbestandteile, spe- 
ziell Metallionen bzw. -komplexe, geschadigt werden konnen und daher periodisch 
zu erneuern sind. Versaumnisse hierbei konnen unter Umstanden zu Fehlmessun- 
gen und in deren Ergebnis zu einer Fehlsteuerung der aufgrund der Messergebnis- 
se gesteuerten Prozesse fuhren. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein vereinfacht zu handhabendes Ver- 
fahren der gattungsgemaBen Art anzugeben. 

Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren mit den Merkmalen des Anspruchs 1 ge- 
lost. 
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Die Erfindung schlieBt demnach den wesentlichen Gedanken ein, in Abkehr von der 
thermisch-katalytischen Art des Aufschlusses einen rein thermischen Aufschluss 
ohne Anwendung eines Katalysators vorzunehmen. Sie schlieBt weiter den Gedan- 
ken ein, hierzu die Verbrennungstemperatur zu erhohen, und zwar auf Werte ober- 
halb von 1150°C, speziell auf einen Wert bei 1200°C. 

Der Fortfall des bei bekannten Verfahren benotigten Katalysators bringt neben 
Kostenvorteilen - die je nach Art des Katalysators von unterschiedlicher Tragweite 
sind - vor allem den gewiinschten betriebsorganisatorischen Vorteil, der sich aus 
dem Fortfall der Bevorratung mit entsprechendem Katalysatormaterial und der Pla- 
nung und Ausfuhrung einer periodischen Erneuerung des Materials ableitet, und im 
Zusammenhang mit der grundsatzlichen Ausschaltung einer diesbezuglich nicht 
sachgemaBen Handhabung der Anlage auch einen Zuverlassigkeitsgewinn. Diese 
Vorteile wiegen den durch die hohere Verbrennungstemperatur bedingten Nachteil 
eines geringfiigig erhohten Energieverbrauches bei Betrieb der Anlage bei weitem 
auf. 

Von besonderem Vorteil ist eine Verfahrensdurchfuhrung in einem langgestreckten 
und im wesentlichen vertikal angeordneten Reaktionsraum. Hierbei gelingt es in 
besonders vorteilhafter Weise, in der Probe enthaltene Salze am unteren Ende des 
Reaktionsraumes auszutragen und eine "Versalzung" des Reaktionsraumes zu ver- 
hindern. Dies spart in erheblichem Umfange Wartungsaufwand und naturlich ent- 
sprechende Kosten. 
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Patentanspriiche 



1. Verfahren zur Bestimmung des Sauerstoffbedarfs, TOD oder CSB, einer 
wassrigen Losung, insbesondere von Abwasser, insbesondere fur einen Klar- 
prozess, wobei eine Probe der wassrigen Losung durch Verbrennung aufge- 
schlossen wird, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

die Verbrennung ohne Gegenwart eines Katalysators bei einer Temperatur 
oberhalb von 1150°C, insbesondere bei 1200°C, ausgefuhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, 
gekennzeichnet durch 

die Verfahrensdurchfiihrung in einem langgestreckten und im wesentlichen 
vertikal ausgerichteten Reaktionsraum, dem die wassrige Losung in einem 
oberen Bereich zugefuhrt wird. 
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Zusammenfassung 

Verfahren zur Bestimmung des Sauerstoffbedarfs, TOD oder CSB, einer wassrigen 
Losung, insbesondere von Abwasser, fur einen Klarprozess, wobei eine Probe der 
wassrigen Losung durch Verbrennung aufgeschlossen wird, wobei die Verbrennung 
ohne Gegenwart eines Katalysators bei einer Temperatur oberhaib von 1150°C, 
insbesortdere bei 1200°C, ausgefuhrt wird. 
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